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ABSTRAK 
Sungai Kapuas merupakan perairan yang digunakan sebagai jalur transportasi air. Aktivitas 
transportasi air di Sungai Kapuas memiliki gas buangan berpotensi menimbulkan pencemaran 
logam berat salah satunya timbal (Pb). Kadar logam Pb dapat dianalisis menggunakan 
spektrofotometri ultra violet-visible dengan metode kalibrasi terpisah. Metode kalibrasi terpisah 
memiliki kelemahan jika sampel air yang dianalisis mengandung matriks, sehingga dipilih metode 
lain yaitu adisi standar. Penelitian ini bertujuan untuk membandingkan metode kalibrasi terpisah 
dan adisi standar dalam menentukan kadar timbal di Sungai Kapuas serta melakukan validasi 
hasil analisis dari kedua metode tersebut. Hasil penelitian menunjukkan bahwa pada metode 
kalibrasi terpisah diperoleh nilai akurasi 0,38%%-57,07%, presisi 8,06%-21,62%, LOD 2,04 mg/L, 
LOQ 6,8 mg/L, koefisien korelasi 0,984. Parameter analitik dengan metode adisi standar diperoleh 
nilai akurasi 8%-63%, presisi 9,07%-14,29%, LOD 0,08 mg/L, LOQ 0,28 mg/L dan koefisien 
korelasi 0,889. Hasil penentuan kadar Pb(II) dalam air Sungai Kapuas dengan metode kalibrasi 
terpisah dan adisi standar secara berturut-turut adalah 0,985±0,102 ppm dan 0,003±0,0036 ppm. 
Berdasarkan uji-t, penentuan kadar Pb dengan menggunakan spektrometri UV-Vis yang dianalisis 
dengan metode kalibrasi terpisah dan adisi standar menunjukkan hasil analisis yang berbeda 
secara signifikan. Berdasarkan parameter analitiknya, metode yang lebih baik dalam menentukan 
kadar Pb adalah dengan metode adisi standar.  
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PENDAHULUAN 
Sungai Kapuas merupakan sungai di 
Kalimantan Barat yang menjadi sumber 
kehidupan bagi masyarakat. Sungai ini biasa 
digunakan untuk berbagai aktivitas seperti 
mandi, mencuci dan aktivitas transportasi air 
(kapal nelayan dan kapal angkutan). Aktivitas 
tersebut membuat sungai mudah tercemar 
baik dari limbah masyarakat maupun dari 
transportasi air. Aktivitas dari transportasi air 
memiliki gas buangan berpotensi 
menimbulkan pencemaran logam berat salah 
satunya yaitu timbal (Pb).  
Timbal merupakan logam berat yang 
beracun jika masuk ke dalam tubuh manusia. 
Keracunan timbal dapat menyebabkan 
keguguran pada ibu hamil, gagal ginjal, 
hilangnya keseimbangan tubuh, gangguan 
pendengaran, anemia dan rusaknya syaraf 
sehingga lambat dalam bereaksi (Kessell dan 
O’Connor, 1997). Kadar maksimum timbal di 
perairan menurut PP No 82 Tahun 2001 
adalah 0,03 ppm. Oleh karena sifat timbal 
yang sangat berbahaya, penentuan kadar Pb 
telah banyak dilakukan dengan menggunakan 
berbagai metode.  
Metode yang telah tervalidasi dan 
telah diakui oleh Standar Nasional Indonesia 
(SNI) dalam menentukan logam berat adalah 
dengan Spektrofotometri Serapan Atom 
(SSA). Spektrofotometer serapan atom 
memiliki ketelitian yang cukup tinggi dalam 
mengukur kadar logam. Alat ini dapat 
mengukur kadar logam dengan konsentrasi 
larutan yang sangat kecil. Namun, 
ketersediaan alat tersebut hingga saat ini 
masih minim, sehingga banyak peneliti 
mencari metode lain untuk menentukan kadar 
logam. 
 Metode lain yang dapat digunakan 
untuk menentukan kadar logam adalah 
dengan menggunakan spektrofotometri UV-
Vis. Aldinomera, dkk., (2014) melakukan 
penentuan kadar Pb(II) dalam air Sungai 
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Kapuas menggunakan Spektrofotometri UV-
Vis melalui metode kurva kalibrasi terpisah. 
Pengukuran analisis unsur logam secara 
kuantitatif menggunakan metode kurva 
kalibrasi terpisah telah lazim digunakan, 
namun kelemahan dalam metode ini adalah 
adanya matriks pada sampel dan standar 
sehingga dapat mempengaruhi analisis 
(Aritonang, 2009). Metode lain yang 
disarankan adalah metode adisi standar. 
  Adisi standar merupakan metode yang 
dapat digunakan untuk mengukur unsur 
logam dimana sampel yang menggandung 
matriks ditambahkan larutan standar yang 
telah diketahui konsentrasinya. Hal ini 
bertujuan agar sampel mengandung matriks 
standar yang lebih banyak dibandingkan 
matriks lainnya di dalam sampel. Penelitian ini 
akan membandingkan metode kalibrasi 
terpisah dengan adisi standar menggunakan 
spektrofotometri UV-Vis untuk menentukan 
kadar Pb air Sungai Kapuas. Kelemahan 
dalam penentuan kadar Pb dengan 
menggunakan spektrofotometri UV-Vis adalah 
ion Pb yang tidak berwarna dan tidak memiliki 
gugus kromofor sehingga perlu adanya 
penambahan reagen pengompleks.  
Alizarin Red S (ARS) merupakan reagen 
pengompleks yang dapat mengkompleks Pb 
(II) menjadi Pb-ARS yang berwarna kuning 
pada pH 3-8. Kompleks Pb-ARS berwarna 
kuning tersebut dapat dibaca absorbansinya 
menggunakan spektrofotometri UV-Vis pada 
panjang gelombang dari 400-600 nm. Selain 
ion logam Pb, reagen ARS dapat membentuk 
kompleks dengan ion logam lain yaitu Al, Cu, 
Cd, Zn dan Ni sehingga dilakukan pula 
pengukuran untuk ion logam Zn dan Cu untuk 
melihat panjang gelombang dan pH. 
Penelitian ini juga akan memvalidasi kedua 
metode tersebut dengan mengamati beberapa 
parameter analitik yaitu uji presisi, akurasi, 
limit deteksi (LOD), limit kuantitas (LOQ) agar 
dapat ditentukan metode mana yang lebih 
baik. 
 
METODOLOGI PENELITIAN 
Alat dan Bahan 
Alat-alat yang digunakan dalam 
penelitian ini adalah spektrofotometeri UV-Vis 
Genesys 6, seperangkat alat gelas, botol 
sampel, neraca analitik, pH meter dan pipet 
mikro. 
   
  Bahan-bahan yang digunakan adalah 
aqua demineral, asam asetat (CH3COOH), 
natrium asetat (Na2COOH), natrium hidrogen 
fosfat (Na2HPO4.2H2O), natrium tetra borat 
(Na2B4O7), asam borat (H3BO3), CuSO4, zink 
sulfat (ZnSO4.7H2O), tablet pH 4, asam sulfat 
(H2SO4), asam nitrat (HNO3), timbal nitrat 
Pb(NO3)2, natrium hidroksida (NaOH), reagen 
Alizarin Red S (ARS) dan sampel air Sungai 
Kapuas. 
 
Pengambilan Sampel Air Sungai kapuas 
Sampel air sungai kapuas diambil di 
daerah penyeberangan kapal fery Siantan–
Tanjungpura. Sampel diambil pada 6 titik 
dengan masing-masing volume 1 L. Cara 
yang dilakukan dalam pengambilan sampel air 
sungai adalah dengan memasukkkan botol 
kaca ke dalam air hingga mencapai 
kedalaman 4 meter. Air sungai dimasukkan ke 
dalam ken yang telah diberi label. Masing-
masing ken ditambah HNO3 pekat hingga pH 
<2.  
 
Penentuan pH Optimum (Alsamarrai, 2011) 
  Larutan standar Pb(II) dengan 
konsentrasi 2 ppm di buat variasi pH 4-9 
menggunakan NaOH 0,1 M. Selanjutnya 
ditambahkan reagen ARS 0,01 M sebanyak 2 
ml di setiap larutan, kemudian dilanjutkan 
dengan menambahkan  larutan buffer sesuai 
dengan pH. Larutan dibiarkan selama ±30 
menit, lalu dilakukan pengukuran 
menggunakan alat spektrofotometri UV-Vis 
pada panjang gelombang 400-600 nm. 
Pengukuran dilakukan 3 kali pengulangan. 
 
Pembuatan Kurva Kalibrasi Terpisah 
(Alsamarrai, 2011) 
  Larutan standar Pb(II) dengan variasi 
konsentrasi 1, 2, 3, 4 dan 5 ppm masing-
masing diambil 10 ml dan ditambahkan 
reagen ARS sebanyak 2 ml, kemudian 
ditambahkan NaOH 0,1 M dan buffer  pH 7. 
Larutan dibiarkan selama ±30 menit, lalu 
ditentukan absorbansi pada panjang 
gelombang 535 nm menggunakan alat 
spektrofotometri UV-Vis. Masing-masing 
pengukuran dilakukan sebanyak 3 kali. Hasil 
yang diperoleh selanjutnya dibuat kurva 
kalibrasi. 
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Penentuan Kadar Timbal dalam Air Sungai 
dengan Menggunakan Metoda Kalibrasi 
Terpisah (Alsamarai, 20111) 
Sampel Air Sungai diambil sebanyak 
10 ml, selanjutnya ditambahkan reagen ARS 
sebanyak 2 ml. Larutan ditambahkan NaOH 
0,1 M sebanyak dan buffer pH 7. Larutan 
dibiarkan selama ±30 menit, lalu ditentukan 
absorbansi pada panjang gelombang 535 nm 
menggunakan alat spektrofotometri UV-Vis. 
Masing-masing pengukuran dilakukan 
sebanyak 3 kali. 
 
Pembuatan Kurva Adisi Standar  
Sampel air sungai sebanyak 10 ml 
dimasukkan dalam 5 buah labu ukur 50 ml 
kemudian ditambahkan larutan standar Pb(II) 
2 ppm ke dalam masing-masing labu 
sebanyak 1, 2, 3, 4 dan 5 ml lalu ditepatkan 
hingga tanda batas dengan akuademineral. 
Masing-masing larutan diambil sebanyak 10 
mL lalu ditambahkan reagen ARS sebanyak 2 
ml, kemudian ditambahkan NaOH 0,1 M 
buffer pH 7. Larutan dibiarkan selama ±30 
menit, lalu ditentukan absorbansi pada 
panjang gelombang 535 nm menggunakan 
alat spektrofotometri UV-Vis. Masing-masing 
pengukuran dilakukan sebanyak 3 kali. 
 
Validasi Metode Spektrofotometri UV-Vis  
Uji Linieritas 
Penentuan linieritas dilakukan dengan 
membuat laruta deret standar dengan 
konsentrasi 1, 2, 3, 4 dan 5 ppm. Analisis 
dilakukan pada masing-masing konsentrasi 
menggunakan metode spektrofotometri UV-
Vis dengan penggulangan sebanyak 3 kali. 
Korelasi antara respon analitik rerata yang 
didapat dengan konsentrasi teoritis analit 
dapat dihitung. 
 
Limit Deteksi dan Limit Kuantifikasi  
  Penentuan limit deteksi (LD) dan limit 
kuantifikasi (LK) dapat dilakukan dengan 
menghitung kadar yang didapat dari respons 
blanko matriks tersebut dari deret standar. 
Selanjutnya dihitung rerata dan standar 
deviasi dari kadar-kadar tersebut. 
Limit Deteksi   y = yb + 3 sb 
Limit Kuantifikasi  y = yb + 10 sb 
Keterangan :  
LD = limit deteksi  
LK  = limit kuantifikasi  
sb  = simpangan baku  
yb = intersep (a) 
 
Uji Akurasi (Sukorini dkk, 2010)  
Uji akurasi dilihat dari bahan kontrol 
dan dihitung sebagai nilai biasnya (d%). 
Sehingga diperoleh metode yang akurat.  
 
Akurasi d(%) = |
   
 
| x 100% 
Keterangan : 
x = konsentrasi standar  
μ = konsentrasi standar yang terukur 
 
Uji Presisi (Sukorini dkk, 2010)  
Uji presisi dilakukan dengan 
menggunakan konsentrasi dari larutan 
standar. Absorbansi dari standar yang 
diperoleh digunakan untuk mencari standar 
deviasinya. Uji presisi ditentukan dengan 
menghitung RSD (Standard Deviasi Relatif) 
dengan rumus : 
RSD = 
  
 
x 100% 
 
SD = √
       
   
 
Keterangan :   
RSD  = standar deviasi relatif 
SD = standar deviasi 
X = kadar Pb yang terukur 
x  = kadar rata-rata Pb dalam sampel 
n = perlakuan 
 
Uji Intersep  
 Persamaan garis dari kurva kalibrasi 
dilakukan dengan cara menguji rentang 
kepercayaan intersep untuk mendapatkan 
statistik regresi linier untuk melihat ada 
tidaknya bias sistematik.  
 
HASIL DAN PEMBAHASAN 
Pengambilan Sampel Air Sungai Kapuas 
Sampel air Sungai Kapuas diambil 
pada tanggal 21 Februari 2015. Sampling air 
dilakukan dengan cara penggabungan 
(composite sampling). Air sungai diambil dari 
6 titik dengan kedalaman 4 meter, kemudian 
keenam air dengan masing-masing volume 1L 
dicampur menjadi satu. Titik pengambilan 
sampel dapat dilihat pada Gambar 1. 
Parameter yang diukur pada saat 
sampling yaitu suhu dan pH. Suhu air sungai 
berkisar antara 27-28ºC dan pH air sungai 
adalah 5. Sampel air diawetkan dengan cara 
ditambahkan asam nitrat pekat hingga pH<2.  
Proses pengawetan bertujuan untuk 
melarutkan logam-logam terutama Pb 
sebelum analisis dilakukan. Hal ini sesuai 
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dengan SNI No. 03-7016-2004. Sampel air 
Sungai Kapuas diukur dengan alat 
Spektrofotometer Serapan Atom diperoleh 
kadar Pb sebesar 0,006 mg/L. Hal ini 
dilakukan untuk membuktikan adanya ion 
logam Pb dalam sampel yang akan dianalisis. 
 
 
Gambar 1. Titik pengambilan sampel air 
Sungai Kapuas 
 
Penentuan pH Optimum Pb-ARS 
Penentuan pH optimum bertujuan 
untuk mendapatkan pH yang paling stabil 
dalam pembentukan kompleks Pb dan Alizarin 
Red S. Larutan standar Pb(II) ditambahkan 
larutan Alizarin red S (ARS) membentuk 
kompleks Pb-ARS berwarna kuning. Variasi 
pH larutan Pb dilakukan mulai dari pH 4-9 
agar senyawa kompleks Pb-ARS dapat 
terbentuk dengan nilai absorbansi yang 
konstan.  
 
 
Gambar 2. Kurva pH Optimum 
 
Berdasarkan kurva pada Gambar 2 
kompleks Pb-ARS terbentuk pada pH 7 
dengan absorbansi 2,349. Pengukuran 
serapan larutan kompleks Pb-ARS pada 
panjang gelombang 400-600 nm memberikan 
hasil serapan maksimum pada 535 nm dilihat 
dari nilai absorbansi optimum. Penentuan pH 
optimum juga dilakukan pada logam Cu dan 
Zn. Hal ini bertujuan untuk melihat pH 
optimum dan panjang gelombang serta reaksi 
logam tersebut dengan reagen alizarin red s. 
Prosedur yang dilakukan sama dengan 
penentuan pH optimum untuk logam Pb. 
Berdasarkan hasil penelitian, pH optimum 
untuk logam Cu dan Zn adalah 7 dengan 
panjang gelombang berturut-turut yaitu 557,7 
nm dan 567,5 nm dilihat dari nilai absorbansi 
tertinggi. Reaksi pembentukan kompleks Pb-
ARS adalah sebagai beriku: 
Pb2+ + 2ARS2-  [Pb(ARS)2]
2- 
Reagen Alizarin Red S merupakan agen 
pengkelat dan jika direaksikan dengan logam 
akan membentuk cincin kompleks dengan ion 
logam tersebut (Alsamarrai, 2011; Rajni dan 
Usha, 2012). Ion logam Pb berfungsi sebagai 
logam pusat dan Alizarin Red S sebagai ligan. 
Logam Pb yang elektronegatif memiliki 
kemampuan untuk membentuk kompleks 
yang stabil karena kecenderungan logam 
untuk menarik pasangan elektron lebih kuat. 
Alizarin Red S yang berfungsi sebagai ligan 
pengkhelat yaitu adanya oksigen kuinoid dan 
dua gugus hidroksil pada -. Ligan tersebut 
memiliki kemampuan untuk membentuk 
kompleks yang lebih stabil karena dapat 
berikatan melalui lebih dari satu atom donor 
dengan logam menghasilkan ikatan yang lebih 
kuat (Sharda, et al., 2010).  
Menurut Alfian (2007) panjang 
gelombang optimum yang diperoleh  
menyatakan bahwa larutan kompleks Pb-ARS 
dalam keadaan stabil. Pemilihan panjang 
gelombang optimum digunakan untuk melihat 
kepekaan analisis, sehingga dapat diketahui 
berhasil atau tidaknya penelitian. Panjang 
gelombang dan pH optimum yang diperoleh 
digunakan dalam prosedur selanjutnya untuk 
membuat kurva kalibrasi terpisah dan adisi 
standar.  
 
Pembuatan Kurva Kalibrasi Terpisah Pb(II) 
Kuva kalibrasi terpisah dalam 
penelitian ini diukur pada panjang gelombang 
optimum yaitu 535 nm dengan variasi 
konsentrasi larutan standar Pb 1, 2, 3, 4 dan  
5 ppm. Larutan berubah menjadi merah 
setelah ditambahkan larutan ARS 0,01M. 
Terbentuknya warna merah dikarenakan pH 
larutan netral. Reagen ARS dapat berubah 
warna tergantung pada pH dari larutan. Jika 
pH larutan asam akan terbentuk warna kuning 
dan larutan yang bersifat netral dan basa 
akan terbentuk warna merah bata (Sharda, et 
al., 2010).  
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Selanjutnya larutan ditambahkan 
buffer pH 7 untuk mengkondisikan pH larutan 
agar tidak berubah. Larutan didiamkan 
selama 30 menit agar dapat membentuk 
kompleks Pb-ARS yang stabil. Masing-masing 
larutan standar diukur sebanyak tiga kali. 
Hubungan antara absorbansi dan konsentrasi 
diperoleh kurva kalibrasi yang tertera pada 
Gambar 3. 
 
 
Gambar 3. Kurva kalibrasi terpisah Pb-ARS 
 
Berdasarkan Gambar 3 dapat 
disimpulkan bahwa semakin besar 
konsentrasi Pb(II) maka absorbansinya akan 
semakin meningkat. Persamaan garis yang 
diperoleh dari kurva kalibrasi terpisah yaitu y= 
0,017x-0,014. Nilai r2 pada kurva kalibrasi 
terpisah adalah 0,984. Nilai koefisien korelasi 
tersebut memenuhi syarat 0,9 <r<1 sehingga 
dapat dijadikan kurva standar dalam 
pengukuran. Nilai koefisien korelasi yang 
mendekati 1 menunjukkan hubungan antara 
absorbansi dan konsentrasi memiliki korelasi 
yang linier dimana semua titik terletak pada 
satu garis lurus (Sufyani dan Sukesi, 2005).  
 
Kurva Adisi Standar 
Hubungan antara absorbansi dan 
konsentrasi diperoleh kurva adisi standar 
yang tertera pada gambar 4. 
 
 
Gambar 4. Kurva adisi standar Pb-ARS 
 
Berdasarkan Gambar 4 dapat 
disimpulkan bahwa semakin besar 
konsentrasi Pb(II) yang ditambahkan maka 
absorbansinya akan semakin meningkat. 
Persamaan garis yang diperoleh dari kurva 
adisi standar yaitu y= 0,286x + 0,001 dengan 
nilai koefisien korelasi 0,889. Larutan standar 
yang konsentrasinya telah diketahui dengan 
pasti jika ditambahkan ke dalam sampel yang 
akan dianalisis dapat meminimalkan 
kesalahan yang disebabkan oleh pengaruh 
matriks. Matriks merupakan unsur pengotor 
yang dapat mengganggu terhadap unsur yang 
akan dianalisis.  
 
Penentuan Parameter Analitik Pb 
Menggunakan Metode Kalibrasi Terpisah 
dan Adisi Standar 
Penentuan parameter analitik 
diperoleh dari hasil pengukuran larutan 
standar Pb-ARS dengan variasi konsentrasi 1, 
2, 3, 4 dan 5 mg/L untuk metode kalibrasi 
terpisah dan untuk metode adisi standar 
digunakan variasi konsentrasi penambahan 
standar Pb 0,04; 0,08; 0,12; 0,16 dan 0,2 
mg/L. Parameter analitik yang ditentukan 
adalah linieritas, batas deteksi, batas 
kuantitas, akurasi dan presisi. Tabel 1 
menunjukkan parameter-parameter analitik 
metode kalibrasi terpisah dan adisi standar 
menggunakan Spektrofotometri UV-Vis. 
 
Tabel 1.Parameter Validasi Metode Kalibrasi 
Terpisah dan Adisi Standar 
Parameter 
Metode 
Kalibrasi 
Terpisah 
Metode 
Adisi 
Standar 
Linieritas 0,984 0,889 
LOD 2,04 mg/L 0,08 mg/L 
LOQ 6,8 mg/L 0,28 mg/L 
Akurasi Nilai bias 
(0,38%-57,07%) 
Nilai bias   
(8%-63%) 
Presisi 8,06%-21,62% 9,07%-
14,29% 
 
Persamaan garis linier kurva kalibrasi 
terpisah yang diperoleh adalah y = 0,017x – 
0,014. Nilai intersep (a) dan batas 
kepercayaan (CI) pada taraf kepercayaan 
95% sebesar -0,0143 ± 0,0145. Nilai tersebut 
melewati titik nol, sehingga persamaan garis 
kurva kalibrasi tersebut tidak dapat digunakan 
untuk menentukan kadar Pb. Nilai intersep 
yang melewati titik nol menunjukkan adanya 
pengaruh matriks pada larutan yang 
dianalisis, sehinggga dapat mempengaruhi 
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penentuan kadar analit dalam sampel yang 
akan dianalisis (Kriswanto dkk, 2014). Batas 
kepercayaan intersep yang melewati titik nol 
menyebabkan terjadinya bias (error) 
sistematik, sehingga persamaan garis harus 
diubah agar nilai intersep tidak melewati titik 
nol (Suriansyah dkk, 2012). Persamaan garis 
yang baru yaitu y=0,0132x. Persamaan garis 
tersebut digunakan untuk menentukan kadar 
Pb dalam sampel air Sungai Kapuas.  
Metode adisi standar diperoleh 
persamaan garis linier y= 0,286x + 0,001. 
Persamaan garis tersebut tidak dilakukan uji 
intersep karena pada kurva adisi standar tidak 
melewati titik nol. Hal ini dikarenakan adanya 
serapan analit pada sampel yang tidak 
ditambahkan larutan standar. Nilai slope 
dalam persamaan garis yang diperoleh 
menyatakan sensitivitas suatu metode. Nilai 
kemiringan garis yang besar menunjukkan 
perubahan konsentrasi yang kecil 
berpengaruh pada sinyal detektor yang 
dihasilkan sehingga metode dapat dikatakan 
memiliki sensitivitas yang tinggi (Kriswanto 
dkk, 2014).  
Limit deteksi (LOD) ditentukan untuk 
mengetahui konsentrasi terendah  pada saat 
sinyal blanko dan analit dapat dibedakan. 
Limit deteksi dari metode kalibrasi terpisah 
yaitu 2,04 mg/L, sedangkan untuk metode 
adisi standar adalah  0,08 mg/L. Nilai tersebut 
menunjukkan bahwa sinyal antara analit 
dengan blanko dapat dibedakan pada 
konsentrasi terendah yang diperoleh. Nilai 
LOD yang diperoleh bukan nilai kuantitatif 
yang tepat karena belum terkuantifikasi 
secara presisi dan akurasi. Limit kuantitas 
(LOQ) untuk metode kalibrasi terpisah adalah 
6,8 mg/L dan untuk adisi standar yaitu 0,28 
mg/L. Nilai LOQ merupakan nilai yang telah 
terkuantifikasi secara presisi dan akurasi. 
Konsentrasi yang terukur di bawah nilai 
tersebut akan menurunkan nilai presisi dan 
akurasi hasil penelitian.  
Berdasarkan perhitungan nilai bias 
(d%) cara kalibrasi terpisah didapatkan nilai 
akurasi sebesar 0,38%-57,07%. Hasil 
pengukuran pada konsentrasi 1 dan 2 ppm 
nilai akurasi melebihi batas penerimaan yaitu 
±20%. Konsentrasi 3, 4 dan 5 ppm 
menunjukkan akurasi yang baik. Nilai presisi 
diperoleh dengan cara menghitung standar 
deviasi atau koefisien variasi dari konsentrasi 
yang terukur. Berdasarkan perhitungan 
koefisien variasi, presisi yang diperoleh 
dengan metode kalibrasi terpisah adalah 
8,06%-21,62%, dimana nilai presisi pada 
konsentrasi 1, 2, 4 dan 5 mg/L memenuhi 
batas penerimaan Koefisien Variansi Horwitz 
< 16 % atau SD < 2% (Harmita, 2004; 
Sukorini, dkk., 2010). Nilai presisi yang 
melebihi batas penerimaan yaitu pada 
konsentrasi 3 mg/L. Hasil perhitungan 
parameter akurasi dan presisi untuk kalibrasi 
terpisah disajikan pada Lampiran 8.  
Adisi standar memiliki akurasi sebesar 
8%-63%. Akurasi pengukuran sampel yang 
ditambahkan larutan standar dengan 
konsentrasi 0,08; 0,12; 0,16 dan 0,2 mg/L 
memenuhi batas penerimaan, kecuali pada 
konsentrasi 0,04 mg/L. Semakin baik akurasi 
dapat dilihat dari semakin kecilnya nilai bias. 
Nilai presisi untuk metode adisi standar yaitu 
9,07%-14,29%. Nilai presisi untuk semua 
konsentrasi memenuhi batas penerimaan 
Koevisien Variansi Horwitz. Data akurasi dan 
presisi untuk adisi standar disajikan pada. 
Nilai akurasi yang baik menunjukkan semakin 
dekat hasil percobaan dengan nilai 
sebenarnya. Semakin kecil nilai koefisien 
variansi (KV) maka tingkat ketelitian metode 
akan semakin tinggi (Sukorini, dkk., 2010). 
Dengan demikian, metode adisi standar 
memiliki nilai akurasi dan presisi yang baik 
dibanding kalibrasi terpisah.  
 
Penentuan Kadar Pb dalam Air Sungai 
Kapuas Menggunakan Metode Kurva 
Kalibrasi Terpisah dan Adisi Standar 
Penentuan kadar Pb dalam Air Sungai 
kapuas dengan spektrofotometri UV-Vis 
dilakukan dengan 2 cara yaitu kalibrasi 
terpisah dan adisi standar. Penentuan kadar 
Pb dengan metode kalibrasi terpisah 
diperoleh dengan membuat kurva kalibrasi. 
Sampel air Sungai Kapuas diukur 
absorbansinya pada panjang gelombang 535 
nm. Pengukuran dilakukan tiga kali untuk 
memperoleh ketelitian yang tinggi. Nilai 
absorbansi rata-rata yang diperoleh yaitu 
0,013. Dengan menggunakan persamaan 
y=0,032x, diperoleh konsentrasi Pb air Sungai 
Kapuas sebesar 0,985 mg/L. Pengukuran 
konsentrasi Pb dengan metode adisi standar 
digunakan persamaan garis y=0,286x. 
Konsentrasi Pb yang diperoleh menggunakan 
metode adisi standar adalah 0,003 mg/L.  
Perhitungan konsentrasi Pb air Sungai 
Kapuas dengan menggunakan metode 
kalibrasi terpisah dan adisi standar diperoleh 
konsentrasi Pb yang berbeda, sehingga 
dilakukan uji t untuk melihat metode yang 
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terbaik. Uji t digunakan untuk mengevaluasi 
adanya bias metode dan untuk mengetahui 
suatu metode signifikan (Aritonang, 2010). 
Berdasarkan hasil uji-t dengan 
membandingkan t-hitung dengan t-tabel 
diketahui nilai thitung > ttabel, maka hipotesis nol 
(metode adisi standar dan kalibrasi terpisah 
adalah sama) ditolak. Dengan demikian, 
penentuan konsentrasi Pb dengan 
menggunakan Spektrofotometri UV-Vis 
metode kalibrasi terpisah dan adisi standar 
adalah berbeda secara signifikan.  
Metode adisi standar dilihat dari 
parameter analitik yaitu LOD, LOQ, presisi, 
akurasi dan linieritas memiliki nilai yang lebih 
baik dari kalibrasi standar. Berdasarkan 
perhitungan yang telah dilakukan, dapat 
disimpulkan bahwa penentuan konsentrasi Pb 
air Sungai Kapuas dengan menggunakan 
metode adisi standar memiliki ketelitian yang 
lebih baik dibanding kalibrasi terpisah.  
 
KESIMPULAN 
Berdasarkan penelitian maka dapat 
diperoleh kesimpulan sebagai berikut: 
1. Validasi metode analisis untuk pengukuran 
Pb menggunakan metode kalibrasi standar 
diperoleh akurasi sebesar 0,38%%-
57,07%, presisi sebesar 8,06%-21,62%, 
LOD 2,04 mg/L, LOQ 6,8 mg/L, koefisien 
korelasi sebesar 0,984. Metode adisi 
standar diperoleh akurasi sebesar 8%-
63%, presisi 9,07%-14,29%, LOD 0,08 
mg/L, LOQ 0,28 mg/L dan koefisien 
korelasi 0,967. 
2. Kadar Pb(II) di Sungai Kapuas dengan 
metode kalibrasi terpisah adalah 0,985 
ppm sedangkan untuk metode adisi 
standar diperoleh kadar sebesar 0,003 
ppm. Berdasarkan uji-t, metode kalibrasi 
terpisah dan adisi standar berbeda secara 
signifikan. 
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